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Résumé :  
 
Ce travail vise à caractériser l’influence de défauts présents dans des verres métalliques massifs à base 
de Zr sur l'initiation et la propagation de fissures ainsi que sur leur rupture. On montre que ces défauts, 
liés au procédé de fabrication, jouent un rôle prononcé sur la façon dont s’amorcent les fissures et sur 
la ténacité des matériaux. Cette dernière propriété, i.e. la résistance à la fissuration, est 
particulièrement adaptée pour discriminer les différentes qualités de synthèse de ces alliages amorphes. 
Des éprouvettes de flexion ont été préfissurées  par fatigue et chargées de manière monotone  jusqu’à 
la rupture. Les ténacités mesurées ainsi que l’analyse fractographique des éprouvettes permettent de 
conclure que les défauts facilitent la préfissuration, mais entrainent une fragilisation des matériaux 
étudiés.   
 
Abstract:  
 
This work aims to characterize the influence of defects on the initiation and propagation of cracks in 
Zr-based bulk metallic glasses as well as on their fracture behaviour. We show that these defects, related 
to casting process, play a key role in the ways cracks are initiated and in fracture toughness values of 
these materials. This latter property, i.e. the resistance to crack propagation, is particularly suitable for 
assessing the as-cast quality of these amorphous alloys. Bending specimens were pre-cracked by fatigue 
and loaded monotonically until fracture. The measured fracture toughness and the fractography 
analysis on specimens allow to conclude that defects facilitate pre-cracking, but result in an 
embrittlement of the studied material. 
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1    Introduction  
 
Les verres métalliques sont des matériaux relativement récents par rapport à leurs équivalents cristallins. 
Les premières élaborations datent des années 1960 [1]. Il s’agit d’alliages métalliques solides dépourvus 
de structure cristalline (i.e. d’ordre à longue distance). Ils possèdent néanmoins un ordre à courte 
distance (liaison interatomique), voire moyenne distance (groupes d’atomes). Leurs liaisons 
interatomiques sont principalement de nature métallique. De par leur structure amorphe, ils ne possèdent 
pas de défauts cristallins, ce qui leur confère des propriétés mécaniques exceptionnelles, à savoir une 
haute résistance (environ 2 GPa pour les nuances de Zr), une limite d’élasticité en déformation élevée 
(de l’ordre de 2%) et une grande dureté (e.g. ~15 GPa pour les bases Fe). La ténacité (i.e. la résistance 
à la propagation de fissure) est une autre propriété intéressante des verres métalliques. Un nombre 
relativement faible de recherches ont été menées afin de déterminer ce paramètre. Certains verres 
métalliques possèdent une ténacité qui s’approche de celles des métaux les plus tenaces, malgré leur 
ductilité macroscopique proche de zéro [2]. Pourtant, dans la littérature, la ténacité des verres 
métalliques massifs peut prendre des valeurs comprises entre 2 MPa√m pour les bases fer [3] et 
100 MPa√m  pour les bases zirconium [4]. Autrement dit, elle varie entre celle des céramiques fragiles 
et celle des métaux tenaces. Le grand écart des valeurs de ténacité mesurées découle non seulement de 
leurs compositions chimiques, mais aussi des protocoles expérimentaux. En effet, une éprouvette munie 
d’une simple entaille entrainera une surestimation de la ténacité par rapport à une éprouvette pré-fissurée 
puisqu’au moment de la rupture, la zone plastique en fond d’entaille sera plus étendue. Une 
détermination rigoureuse de la ténacité nécessite donc la présence d'une fissure, et la pré-fissuration par 
fatigue est le moyen classique pour l’obtenir. Toutefois, dans le cadre de verres métalliques à base Zr, 
l’amorçage et surtout la propagation convenable des fissures par cette technique n’est pas aisée. Des 
travaux dans ce sens ont été menés depuis 2003 [5][6][7]. La ténacité et le comportement à la pré-
fissuration par fatigue sont radicalement changés par la présence de défauts provenant de leur 
élaboration. Dans cette présentation on s’attache à étudier l’influence des procédés de fabrication sur 
l’amorçage et la propagation de fissures dans ces alliages amorphes ainsi que leur rupture. 
 
2    Méthodes expérimentales  
 
Les études sont menées sur 4 lots de verres métalliques massifs de composition chimique identique 
Zr55Cu30Al10Ni5 (at.%), mais de niveaux de pureté différents liés à leur procédé de fabrication et la pureté 
des métaux servant à fabriquer l’alliage maître avant la trempe [8]. Le premier, appelé A [6][7], qui 
contient 2000 appm d’oxygène, présente des défauts cristallins sous forme de dendrites micrométriques 
ayant capté tout l’oxygène de la matrice lors de leur formation. Le deuxième, nommé B, qui contient 
environ 300 appm d’oxygène, présente des défauts cristallins sous forme de sphérulites (agrégats 
sphériques de cristaux en aiguilles orientés radialement). Les troisième et quatrième lots, nommés C, et 
D, qui contiennent environ 300 appm d’oxygène, ne présentent pas de défauts cristallins. Tous les lots 
ont été sollicités en flexion sur éprouvette entaillés SENB. En fatigue, tout d’abord, pour créer et 
propager des fissures, puis de manière monotone pour les rompre. L’entaille, usinée par électroérosion 
à fil, est droite pour les lots A, C et D et sous forme de chevron pour le B. Les éprouvettes des lots A et 
D (largeur de 5.4 mm, hauteur de 3.8 mm, longueur d’entaille de 1.6 mm) ont été sollicitées en flexion 
trois points par fatigue en mode I (mode d’ouverture) sur une machine de traction vibrophore (R=0.33, 
f=57 Hz). Après fissuration, un chargement monotone à 0,5 mm/mn leur a été imposé jusqu’à rupture. 
Les éprouvettes des lots B (largeur de 3.65 mm, hauteur de 5.20 mm, longueur d’entaille de 1.90 mm) 
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et C (largeur de 3.80 mm, hauteur de 5.40 mm, longueur d’entaille de 2.0 mm) ont été en premier lieu 
pré-fissurées par fatigue (R=0.14, f=5 Hz) en mode II (mode de glissement plan) par flexion 4 points 
dissymétriques sur une machine de traction Instron. Puis, elles ont été sollicitées en flexion 3 points 
pour propager les fissures en mode I par fatigue (R=0.5, f=50 Hz). Ensuite, les éprouvettes ont été 
chargées en flexion 3 points de façon monotone (0.05 mm/mn pour B et 0.12 mm/mn pour D) jusqu’à 
la rupture. La ténacité des éprouvettes se détermine à l’aide de formules, d’après la norme ASTM E399 
[9] ou Fett [10], qui dépendent des dimensions de l’éprouvettes et de la valeur de la charge à un point 
caractéristique de la courbe force/déplacement proche de la limite d’élasticité. Pour finir, les faciès de 
rupture ont été étudiés par microscopie électronique à balayage (MEB). 
 
3    Résultats et discussion 
 
3.1 Pré-fissuration  
 
Pour les lots A et D, les premières fissures s’amorcent après plusieurs milliers cycles de flexion trois 
points en mode I. Ces fissures, observables des deux côtés de l’éprouvette, s’amorcent depuis le fond 
d’entaille et semblent se propager dans le plan de l’entaille, conformément à nos attentes. Toutefois, 
l’observation des faciès de rupture des éprouvettes D montrera une forte déviation de la fissure à cœur 
(voir paragraphe 3.2). Cela nous a conduit à envisager un autre moyen de préfissuration : la fatigue en 
mode II. Les éprouvettes A montrent bien, quant à elles, une préfissuration dans le plan de l’entaille. 
 
 
 
(a) (b) 
Figure 1. Observation des fissures sur les éprouvettes B (a) et C (b) après pré-fissuration par fatigue en 
mode II 
 
La flexion 4 points dissymétrique permet d’imposer un cisaillement pur (i.e. moment de flexion nul) au 
niveau de l’entaille, et ainsi, d’amorcer et de propager les fissures en mode II [11]. Appliquée aux 
éprouvettes des lots B et C, cette technique a généré des fissures débouchant de manière symétrique sur 
les deux faces de chaque éprouvette. Le point d’amorce est légèrement décalé par rapport au fond de 
l’entaille, et les fissures partent suivant un angle d’environ 45° par rapport à la direction de charge 
(Figure 1). Ce phénomène peut s’expliquer, soit par un léger décentrage de l’éprouvette sur ses appuis, 
entraînant une modification du champ de contrainte en fond d’entaille, soit parce qu’un mode mixte 
serait plus propice à l’initiation des fissures qu’un mode II pur. Ensuite, le mode II semble devenir 
prépondérant puisque seules les fissures revenant vers le plan de l’entaille (fissures principales) 
continuent à se propager. Ces observations valident la sollicitation cyclique en flexion 4 points 
500 µm 
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dissymétrique comme moyen de création de fissure dans les éprouvettes en verre métallique pur. 
Toutefois, comme le mode II entraîne un frottement des lèvres des fissures qui affecte le matériau en 
pointe de fissure, la préparation des lots B et C se termine systématiquement par quelques milliers de 
cycles en flexion 3 points (mode I) pour que la zone plastique en fond de fissure ne perturbe pas la 
mesure de la ténacité en mode I.  
 
Sachant que le lot B comporte des sphérulites, quelques éprouvettes de ce lot ont été préfissurées par 
flexion 3 points (mode I) uniquement. Comme pour le lot A, nous avons obtenu un bon amorçage (depuis 
le fond d’entaille) et une bonne propagation des fissures (dans le plan de l’entaille).  
 
3.1 Rupture   
 
Après la fissuration, chaque éprouvette est menée à la rupture par un chargement monotone en flexion 
3 points. Les courbes de force-déplacement montrent que les éprouvettes des lots A et B suivent un 
comportement élastique-fragile [5][7], alors que les éprouvettes des lots C et D présentent un 
comportement élastoplastique . Il faut noter que le caractère ductile de ces dernières est suffisamment 
faible, i.e. la plasticité en pointe de fissure est suffisamment confinée (selon les critères établis l’ASTM 
E399 [9]), pour que le calcul de la ténacité soit valide. La Figure 2 présente un exemple de chaque type 
de ces réponses (lots B et C). Ces résultats mettent en évidence l’influence des défauts sur le 
comportement mécanique de ces matériaux. En effet, les éprouvettes sans défaut sont ductiles, 
contrairement à celles qui présentent des défauts dendritiques ou des sphérulites. De plus, les charges à 
la rupture montrent que les verres à défauts dendritiques sont plus fragiles que ceux à défauts sphériques 
et que le verre pur est plus résistant que ces deux derniers. 
 
Figure 2. Courbe force-déplacement en flexion 3 points sur les éprouvettes de lot B (a) et 
de lot C (b) 
 
En ce qui concerne la résistance à la propagation des fissures, le Tableau 1 montre que la ténacité des 
amorphes purs est proche de 100 MPa√m, légèrement supérieure à celles des verres avec sphérulites (~ 
75 MPa√m), et bien plus grande que celles des verres à défauts dendritiques (~ 37 MPa√m). La ténacité 
des éprouvettes du lot D n’a pu être déterminée car leurs préfissures s’éloignent trop du plan de l’entaille 
pour que les formules proposées par l’ASTM E399 [9] ou Fett [10] soient encore valides. 
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Les Figure 3 et Figure 4 présentent les faciès de rupture des éprouvettes B et C par imagerie MEB. Ces 
surfaces de rupture se divisent en 4 zones distinctes : la zone usinée (en chevron pour B et droite pour 
C), la zone de propagation cyclique en mode II, la zone de propagation cyclique en mode I et la zone de 
propagation monotone. Les deux types de progression de fissure (fatigue en mode I et mode II) sont 
associés à deux motifs différents : présence de stries d’avancées de la fissure dans la partie de 
propagation en mode I et aucun motif visible à cette échelle pour le mode II.  
 
Lot Teneur en oxygène Défauts Ténacité (MPa√m) Références 
A 2000 appm Dendrites  37 [6] 
B 300 appm Sphérulites  75 - 
C 300 appm Sans défaut 95 - 
D 300 appm Sans défaut n.d. [6] 
 
Tableau 1. Valeurs de ténacité du verre Zr55Cu30Al10Ni5 pour les 4 lots A, B, C et D 
 
  
(a) (b) 
Figure 3. Observation au MEB de la surface de rupture de l’éprouvette B (a) et détail d’une 
sphérulite (b) 
  
(a) (b) 
Figure 4. Observation au MEB de la surface de rupture de l’éprouvette C (a) et détail du motif 
veiné de la zone de rupture (b) 
Zone usinée Mode II Mode I Rupture 
Zone usinée 
Strie d’avancement de la fissure principale au cours 
de sa propagation par fatigue 
Rupture Mode II & I 
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Nous constatons que, pour les lots A, B et C, les fissures se propagent dans toute l’épaisseur de 
l’éprouvette, et suivant le plan de l’entaille, même à cœur. Les sphérulites apparaissent clairement sur 
les faciès de rupture de l’éprouvette B (voir Figure 3(b)). Une analyse chimique par EDS (Energy 
Dispersive Spectrometry) suggère que ces défauts ne semblent pas liés à la quantité d’oxygène 
contrairement aux défauts dendritiques du lot A [5], [6], et [7]. La Figure 3(a) renforce l’idée que ces 
défauts jouent un rôle important dans la fragilisation de ces verres. En effet, la zone de fatigue en mode 
I suggère une propagation par à-coups brutaux, mise en évidence par les motifs veinés présents entre 
deux stries successives. On constate également que la propagation des fissures se fait à travers les 
défauts, i.e. sans un contournement qui entrainerait une décohésion inclusion/matrice visible, 
contrairement à ce qui avait été observé sur des éprouvettes à défauts dendritiques [5]. Pour le lot D, la 
propagation des fissures subit une forte déviation à cœur (fissures partant en hélice) [6][7]. Enfin, pour 
tous les lots, nous constatons l’apparition d’un motif veiné dans la zone de rupture monotone, qui est 
typique dans les verres métalliques (voir Figure 4(b)). 
 
4    Conclusion  
 
L’influence des procédés d’élaboration de verres métalliques massifs Zr55Cu30Al10Ni5 sur leur ténacité 
et leur comportement à la fissuration a été mise en évidence. Leur comportement à la fissuration varie 
notablement en fonction de la présence de défauts cristallins de différents types, imputables au niveau 
d’oxygène dans le matériau et au procédé de fabrication. Alors que, pour les échantillons comportant 
des défauts, l’amorce et la propagation de fissure dans le plan de l’entaille sont réalisables par un essai 
de flexion 3 points classique, les verres à faible teneur en oxygène requièrent une sollicitation en mode 
II par flexion quatre points dissymétrique moins conventionnelle. Les valeurs de ténacité en mode I 
(KIC) mesurées montrent que les verres sans défaut résistent mieux à la propagation de fissure, et 
atteignent une ténacité proche de 100 MPa√m. Ces résultats montrent que les défauts se formant dans 
les verres métalliques massifs Zr55Cu30Al10Ni5 au cours de leur élaboration jouent un rôle important dans 
l’amorce et la propagation des fissures, et entraîne plus généralement une fragilisation du matériau. 
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